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IZVLEČEK   
 
Raziskovali smo vpliv mikrolegirnih elementov niobija, titana, itrija in cirkonija na rast 
kristalnih zrn v avstenitnem nerjavnem jeklu AISI 304 pri temperaturah žarjenja od 1050 °C do 
1200 °C ter časih žarjenja od 0 do 8 ur. Velikost kristalnih zrn je bila ocenjena pod svetlobnim 
mikroskopom s primerjalno metodo po standardu ASTM E112, izmerili smo delež delta ferita, 
in naredili mikrostrukturno analizo z vrstičnim elektronskim mikroskopom (SEM), opremljenim  
z energijskim disperzijskim spektrometrom rentgenskih žarkov (EDS) za analizo kemijske 
sestave vključkov in izločkov, ter izmerili trdoto po Brinellu.  
 
Rast kristalnih zrn med žarjenjem je najbolj zaviral titan, vendar le do temperature 1100 °C. 
Vpliv cirkonija na rast kristalnih zrn je nekoliko manjši kot vpliv titana, večjo učinkovitost pa 
je cirkonij imel pri višjih temperaturah (do 1150 °C). Itrij je bil edini mikrolegirni element, ki 
je vplival na velikost kristalnih zrn pri žarjenju na 1200 °C, torej šele ko so bila kristalna zrna 
že bolj groba. Niobij je imel vpliv samo pri temperaturi žarjenja 1050 °C, pri kateri je rahlo 
upočasnil rast kristalnih zrn in povišal trdoto zaradi tvorbe Nb(C, N). 
 
Za opis rasti kristalnih zrn jekla AISI 304 smo izdelali model na osnovi Sellars-Whitemanove 
enačbe Arrheniusovega tipa. Uporabili smo tudi model, ki opisuje trdoto v odvisnosti od 
velikosti kristalnih zrn, ki temelji na modificirani Hall-Petch enačbi. Pri obeh modelih smo imeli 
dobro ujemanje izmerjenih in izračunanih vrednosti. Temperatura žarjenja je vplivala tudi na 
delež delta ferita. Z višjo temperaturo se je delež delta ferita zmanjševal. Njen vpliv je bil večji 
pri krajših časih žarjenja. 
 
Ključne besede: avstenitno nerjavno jeklo, mikrolegiranje, velikost kristalnih zrn, vključki, 
izločki, pripenjanje mej kristalnih zrn 
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ABSTRACT 
 
The influence of microalloy elements niobium, titanium, yttrium and zirconium on the growth 
of crystal grains in austenitic stainless steel AISI 304 at annealing temperatures from 1050 ° C 
to 1200 °C and annealing times from 0 to 8 hours was investigated. The grain size was assessed 
under a light microscope using the ASTM E112 comparative method, the delta ferrite content 
was measured and Brinell hardness and microstructural analysis was performed using a 
scanning electron microscope (SEM) equipped with an energy dispersive X-ray spectrometer 
(EDS) for chemical analysis of inclusions and precipitates. 
 
Titanium was the most effective microalloy element at inhibiting grain growth during annealing, 
but only up to the temperature of 1100 °C. The effect of zirconium on grain growth is slightly 
smaller than that of titanium, however, it was more effective at higher temperatures (up to 
1150 °C). Yttrium was the only microalloy element that affected the size of the crystal grains 
when annealed at 1200 °C, i.e. when the crystal grains were already coarse. Niobium only had 
an effect at an annealing temperature of 1050 °C where it slightly slowed the growth of crystal 
grains and increased hardness due to the formation of Nb(C, N). 
 
To describe grain growth in AISI 304 steel, we developed a model based on the 
Sellars-Whiteman Arrhenius-type equation and used a model based on the modified Hall-Petch 
equation that describes hardness as a function of crystal grain size. In both models, we had a 
good match between the measured and calculated values. The annealing temperature also 
affected the delta ferrite content. With higher temperatures, the proportion of delta ferrite 
decreased. Its effect was greater at shorter annealing times. 
 
Key words: austenitic stainless steel, microalloying, grain size, inclusions, precipitations, grain 
boundary pinning  
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ŠIRŠI POVZETEK VSEBINE 
 
Avstenitna nerjavna jekla se množično uporabljajo zaradi svoje korozijske obstojnosti, njihove 
mehanske lastnosti pa so odvisne predvsem od velikosti kristalnih zrn. Ker pri avstenitnih jeklih 
ne poteče fazna transformacija v ferit, je nadzor velikosti kristalnih zrn omejen predvsem na 
postopke preoblikovanja. Temperature žarjenja pred vročim preoblikovanjem avstenitnega jekla 
so relativno visoke (lahko tudi do 1300 °C). To lahko privede do znatne rasti kristalnih zrn, kar 
pa znižuje mehanske lastnosti jekla. Eden od načinov nadzora nad velikostjo kristalnih zrn so 
drobni izločki in vključki, razporejeni po mejah kristalnih zrn, ki se ne raztopijo tudi pri 
temperaturah nad 1200 °C in preprečujejo naknadno rast avstenitnih zrn.  
 
Namen tega dela je ugotoviti vpliv tipa izločkov in vključkov mikrolegirnih elementov (cirkonij, 
itrij, niobij in titan) na zaviranje rasti zrn pri različnih temperaturah žarjenja. Cilj je ugotoviti, 
pri katerih časih in temperaturah žarjenja pri posameznih mikrolegirnih elementih pride do 
pripenjanja mej kristalnih zrn in kako to vpliva na rast kristalnih zrn. 
 
Raziskava je potekala tako, da smo v vakuumski indukcijski peči stalili jeklo AISI 304 in ga 
mikrolegirali. Talino smo vlili v ingot in iz ingota naredili več vzorcev. Vzorce smo 
homogenizacijsko žarili in vroče preoblikovali z vročim valjanjem. Po vročem valjanju smo 
vzorce žarili pri različnih temperaturah: 1050 °C, 1100 °C, 1150 °C in 1200 °C; ter časih: 0, 0,5, 
1, 2, 4 in 8 ur). Raztopno žarjene vzorce smo pripravili za opazovanje pod svetlobnim 
mikroskopom, kjer smo določili velikost kristalnih zrn po metodi ASTM E 112. Pod vrstičnim 
elektronskim mikroskopom smo z energijskim disperzijskim spektrometrom rentgenskih žarkov 
analizirali vključke in izločke v jeklu. 
 
Titan je imel največji vpliv na zaviranje rasti kristalnih zrn do temperature 1100 °C. Cirkonij je 
pri nižjih temperaturah nekoliko slabše zaviral rast kristalnih zrn, vendar je bil najbolj učinkovit 
pri 1150 °C. Itrij je edini element, ki je vplival na velikost kristalnih zrn pri temperaturi 1200 °C, 
torej šele ko so bila kristalna zrna že bolj groba. Niobij je vplival na velikost kristalnih zrn le pri 
temperaturi 1050 °C, pri čemer je rahlo zaviral rast kristalnih zrn. 
 
 
 
Prva slika povzetka: Izločka Ti(C,N), ki pripenjata mejo kristalnega zrna 
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Z modificirano Sellars-Whitemanovo enačbo smo naredili model, ki opisuje rast kristalnih zrn 
v odvisnosti od časa žarjena. Na drugi sliki povzetka je prikazan graf z izmerjenimi in 
izračunanimi vrednostmi. Kot je razvidno iz grafa, smo dobili dobro ujemanje vrednosti do štirih 
ur žarjenja, pri daljših časih pa je prišlo do odstopanja, kar je v praksi manj pomembno. 
 
 
Druga slika povzetka: Graf velikosti kristalnih zrn v odvisnosti od časa žarjenja z 
izmerjenimi in izračunanimi vrednostmi. 
Delež delta ferita je pri temperaturah žarjenja 1100 °C in 1150 °C je naglo padal do ene ure 
žarjenja, po temu se je pa pretvorba v avstenit upočasnila. Pri temperaturi 1050 °C je bila zaradi 
nižje temperature pretvorba počasnejša in je bil enak delež delta ferita dosežen šele pri dveh 
urah žarjenja. Pri 1200 °C se je že med segrevanjem vzorcev na omenjeno temperaturo 
pretvorila večina delta ferita, po osmih urah žarjenja ga pa nismo mogli več izmeriti. Po Hall-
Petchevi enačbi, prilagojeni za trdoto, smo uporabili model, ki povezuje trdoto in velikosti 
kristalnih zrn. Na tretji sliki povzetka vidimo graf tega modela. 
 
Tretja slika povzetka: Graf odvisnosti trdote od velikosti kristalnih zrn 
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SEZNAM OKRAJŠAV IN POSEBNIH SIMBOLOV 
 
?̇?  hitrost rasti zrn  
 
?̇? hitrost nukleacije  
 
D povprečni polmer sferičnih zrn 
 
r  povprečni polmer izločkov 
 
𝜙  volumski delež izločkov 
 
σy  napetost tečenja 
 
σ0  napetost, potrebna za začetek drsenja dislokacij 
 
ky  koeficient utrjevanja  
 
H Trdota po brinellu 
 
H0 Konstanta materiala 
 
kH Konstanta materiala 
 
?̅? povprečni polmer izločkov po času t 
 
𝑅0̅̅ ̅  prvotni polmer izločkov 
 
γ  površinska energija izločkov 
 
c  ravnotežna topnost komponente izločka v trdni raztopini 
 
V  molarni volumen izločka 
 
d  difuzijska konstanta komponente izločka 
 
R  splošna plinska konstanta 
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1. UVOD 
 
Avstenitna nerjavna jekla se množično uporabljajo zaradi svoje korozijske obstojnosti, njihove 
mehanske lastnosti pa so odvisne predvsem od velikosti kristalnih zrn. Ker pri avstenitnih jeklih 
ne poteče fazna transformacija v ferit, je nadzor nad velikostjo kristalnih zrn omejen predvsem na 
postopke preoblikovanja. Temperature za vroče preoblikovanje avstenitnega jekla so relativno 
visoke (lahko tudi do 1300 °C). To lahko privede do znatne rasti kristalnih zrn, kar pa znižuje 
mehanske lastnosti jekla. Eden od načinov nadzora nad velikostjo kristalnih zrn so drobni izločki 
in vključki, razporejeni po mejah kristalnih zrn, ki se ne raztopijo tudi pri temperaturah nad 
1200 °C in preprečujejo naknadno rast avstenitnih zrn. 
Namen tega dela je ugotoviti vpliv tipa izločkov in vključkov mikrolegirnih elementov (cirkonij, 
itrij, niobij in titan) na zaviranje rasti zrn pri različnih temperaturah žarjenja. Cilj je ugotoviti, pri 
katerih časih in temperaturah visokotemperaturnega žarjenja pri posameznih mikrolegirnih 
elementih pride do pripenjanja mej kristalnih zrn in kako to vpliva na rast zrn.  
Hipoteza je, da lahko z različnimi mikrolegirnimi elementi, kot so titan, niobij, cirkon in itrij, 
dosežemo različne stopnje zaviranja rasti zrn pri različnih temperaturah. Za manj stabilne izločke 
z višjo topnostjo, kot sta na primer titanov in niobijev karbid, pričakujemo, da bodo zavirali rast 
pri nižjih temperaturah, saj se bodo pri višjih temperaturah raztopili. Bolj stabilni in manj topni 
izločki nitridov in karbonitridov pa bodo preprečevali rast pri višjih temperaturah. (1)  
O nadzoru velikosti kristalnih zrn z mikrolegirnimi elementi je bilo že narejenih veliko raziskav, 
npr. Sha, Q., Sun, Z. (2), in Ömer, N., et al., (3), ki so pokazale vpliv niobija in titana na tvorbo 
drobnih izločkov po mejah kristalnih zrn avstenita. Sha in Sun sta pokazala, da čeprav s titanom 
bogati karbonitridi rastejo z višanjem temperature žarjenja, še vedno učinkovito zavirajo rast 
grobih avstenitnih zrn v visoko trdnih nizko legiranih jeklih (HSLA) vse do temperature 1250 °C. 
S tem zavirajo pretirano rast zrn. Janis in sodelavci (4) so preučevali vpliv kombinacije titana in 
cirkonija na izločanje nitridov in zadrževanje rasti zrn. Ob zadostni količini dušika izločki 
pripenjajo meje kristalnih zrn tudi pri žarjenju na 1400 °C. Dodatki itrija preko tvorbe itrijevih 
oksidov zavirajo rast zrn pri visokotemperaturnem žarjenju vanadijevih zlitin. (5) Z naraščanjem 
deleža niobija in titana ter nižanjem temperature žarjenja se manjšajo avstenitna zrna v nerjavnih 
jeklih. (6)  
Raziskava je potekala tako, da smo v vakuumski indukcijski peči stalili jeklo AISI 304 in ga 
mikrolegirali. Talino smo vlili v ingot in iz ingota naredili več vzorcev. Vzorce smo 
homogenizacijsko žarili in vroče preoblikovali. Preoblikovane vzorce smo žarili pri različnih 
temperaturah in časih (1050 °C, 1100 °C, 1150 °C in 1200 °C pri  začetnem času, 30 minut ter 
eno, dve, štiri in osem ur). Raztopno žarjene vzorce smo pripravili za opazovanje pod svetlobnim 
mikroskopom, kjer smo določili velikost kristalnih zrn po metodi ASTM E 112. Pod vrstičnim 
elektronskim mikroskopom smo analizirali vključke in izločke v jeklu.  
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2. PREGLED LITERATURE 
 
2.1. Nerjavna jekla 
 
Nerjavna jekla so železove zlitine, ki vsebujejo vsaj 11 mas. % kroma. Prisotnost kroma močno 
izboljša korozijsko odpornost jekla, s tem da na površini tvori tanko, s kromom bogato oksidno 
plast. Ta plast preprečuje napredovanje oksidacije v globino. (7) Njihova odpornost na korozijo je 
njihova najpomembnejša lastnost, zato so nerjavna jekla široko uporabljena v kemični, 
farmacevtski industriji in energetiki. (8) Delijo se v pet skupin: 
 
- feritna nerjavna jekla, 
- avstenitna nerjavna jekla, 
- martenzitna nerjavna jekla, 
- dupleks nerjavna jekla, 
- izločevalno-utrjevalna nerjavna jekla. 
 
Feritna nerjavna jekla nudijo relativno dobro korozijsko odpornost, so feromagnetna, imajo dobro 
preoblikovalnost in varivost, so odporna na napetostno korozijsko pokanje ter so najcenejša med 
nerjavnimi jekli. Njihova slabost je krhkost pri kriogenih temperaturah zaradi visoke prehodne 
temperature žilavosti. Vsebujejo med 12,5 in 17 mas. % kroma ter imajo nizko vsebnost ogljika. 
Na sliki 1 je prikazana mikrostruktura feritnega jekla. (9, 8) (9) (8) 
 
 
 
Slika 1: Mikrostruktura feritnega nerjavnega jekla AISI 430 (9) 
 
Avstenitna nerjavna jekla so med najpogosteje uporabljenimi nerjavnimi jekli zaradi dobre 
korozijske obstojnosti, preoblikovalnosti in varivosti. Ker nimajo prehodne temperature žilavosti, 
jih lahko uporabljamo tudi pri kriogenih temperaturah, korozijsko obstojnost pa obdržijo tudi pri 
visokih temperaturah. Avstenitna jekla so nemagnetna. Vsebujejo približno 16 do 25 mas. % 
kroma in 6 do 12 mas. % niklja. Na sliki 2 je prikazana mikrostruktura avstenitnega nerjavnega 
jekla. (7, 9) (7) (9) 
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Slika 2: Mikrostruktura avstenitnega nerjavnega jekla AISI 304 
Martenzitna nerjavna jekla imajo najslabšo korozijsko odpornost med nerjavnimi jekli. So 
feromagnetna in podvržena krhkosti pri nizkih temperaturah. Izkazujejo slabšo varivost in 
preoblikovalnost kot avstenitna in feritna jekla, vendar pa imajo višjo trdnost. Ta jekla je možno 
poboljšati s toplotno obdelavo. Tipično imajo med 10,5 in 18 mas. % kroma in od 0,2 do 1 mas. % 
ogljika. Na sliki 3 je prikazana mikrostruktura martenzitnega jekla. (9, 8) (9) (8) 
 
 
 
Slika 3: Mikrostruktura martenzitnega nerjavnega jekla AISI 410 (9) 
 
Dupleks jekla imajo v mikrostrukturi ferit in avstenit. Ta jekla imajo dobro korozijsko obstojnost 
in višjo trdnost kot pa sama feritna ali avstenitna jekla. Njihova slabost je slabša preoblikovalnost, 
bolj zahtevno varjenje ter krhkost pri kriogenih temperaturah zaradi znatne količine ferita. 
Vsebujejo med 18 in 26 mas. % kroma, 4 do 7 mas. % niklja in do 4 mas. % molibdena. Na sliki 4 
je prikazana mikrostruktura dupleks jekla. (9, 8) (9) (8) 
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Slika 4:Mikrostruktura dupleks nerjavnega jekla SAF 2205 (9) 
 
Izločevalno-utrjevalna jekla dobijo svojo trdnost zaradi izločkov, nastalih iz prenasičene trdne 
raztopine, ki ovirajo drsenje dislokacij. Ta jekla vsebujejo med 11 in 18 mas. % kroma, do 
27 mas. % niklja, do 0,1 mas. % ogljika in aluminij, baker, titan, niobij ali kobalt za tvorbo 
izločkov. Mikrostrukturo izločevalno-utrjevalnega nerjavnega jeka AISI 630 z bakrovimi izločki 
vidimo na sliki 5. (8) 
 
  
 a) b) 
 
Slika 5: Mikrostruktura izločevalno-utrjevalnega jekla AISI 630: a) posnetek narejen s svetlobnim 
mikroskopom; b) bakrovi izločki v jeklu AISI 630 (10) 
 
Avstenitne zlitine imajo lahko sestavo kjer koli v delu Schaeffler-Delongovega diagrama z oznako 
avstenit. Ta diagram, kot ga vidimo na sliki 6, prikazuje, katere faze so prisotne v zlitinah v trdnem 
stanju za različne sestave, kakršne najdemo v zvarih. Pri varjenju je strjevanje zelo hitro, zato ne 
pride do izločanja karbidov ali nastanka intermetalnih faz. Vseeno velja kot dober približek za 
ulite izdelke.  
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Slika 6: Schaeffler-Delongov diagram (11) 
 
2.2. Avstenitno nerjavno jeklo 
 
AISI 304 je tipični predstavnik avstenitnih nerjavnih jekel, namenjenih za splošno uporabo, ki ima 
dobro korozijsko obstojnost za večino aplikacij. Bolj legirana jekla, kot npr. AISI 310, imajo boljšo 
odpornost proti visokotemperaturni oksidaciji. AISI 316 ima povišano odpornost proti kloridom, 
tako da je uporaben v morskih aplikacijah. AISI 321 je legiran s titanom, da stabilizira zlitino. 
AISI 904L izkazuje odlično odpornost proti splošni, jamičasti, špranjski in interkristalni koroziji. 
V tabeli 1 so podane kemične sestave teh jekel. 
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Tabela 1: Sestave tipičnih avstenitnih nerjavnih jekel v mas. %  (11, 12) (11) (12) 
AISI-oznaka EN-oznaka C Cr Ni Mo Cu 
AISI 304 X5CrNi18-10 0,05 18,3 8,1 0,3 0,3 
AISI 310 X12CrNi25-20 0,1 25,0 20,0 0,2 0,4 
AISI 316 X5CrNiMo17-12-2 0,02 16,4 10,5 2,1 0,4 
AISI 321 X6CrNiTi18-10 0,06 18,0 10,0 0,2 0,5 
AISI 904L 
X2NiCrMoCu25-
20-5 
0,02 20,0 25,0 4,5 1,5 
 
Avstenitna nerjavna jekla imajo z metalurškega vidika številne prednosti. Lahko so dovolj mehka 
(z napetostjo tečenja okrog 200 MPa), da jih zlahka oblikujejo enaka orodja kot za ogljična jekla, 
vendar jih je izjemoma mogoče utrditi s hladno deformacijo, da dosežejo napetost tečenja nad 
2000 MPa. Poleg tega jih zaznamujejo še nizka energija napake zloga, kar pomeni, da se dobro 
deformacijsko utrjujejo, nizka občutljivost na zareze, nimajo ostrega prehoda iz elastičnosti v 
plastičnost, dobra trdnost pri povišanih temperaturah in relativno izotropne mehanske lastnosti. So 
zelo žilava in nimajo prehodne temperature žilavosti. Različice, ki so najmanj odporne proti 
koroziji, lahko zdržijo pogoje v vsakodnevnem okolju, medtem ko najbolj korozijsko odporne 
zdržijo celo slano vodo pri povišanih temperaturah. Slabosti avstenitnih jekel so manjša odpornost 
na ciklično oksidacijo v primerjavi s feritnimi jekli, ker imajo večji koeficient temperaturne 
razteznosti, kar povzroča poškodbe površine. Če jih uporabljamo v okolju, v katerem nimajo 
zadostne korozijske odpornosti, lahko pride do napetostnega korozijskega pokanja. Mejna 
odpornost na utrujanje je le približno 30 % natezne trdnosti (v primerjavi s ~ 50 do 60 % za feritna 
nerjavna jekla). Zaradi kombinacije z visokimi koeficienti temperaturnega raztezka so še posebej 
dovzetna za utrujanje pri povišanih temperaturah.  
 
Toplotna obdelava avstenitnih nerjavnih jekel vključuje homogenizacijsko žarjenje, raztopno 
žarjenje in žarjenje za odpravljanje notranjih napetosti. Homogenizacijsko žarjenje se izvaja pred 
termomehansko predelavo z namenom, da se znebimo mikroizcej, nastalih med strjevanjem jekla, 
oziroma da dosežemo čim višjo kemično homogenost v jeklu. Temperatura homogenizacijskega 
žarjenja je tipično okoli 1250 °C. Pri tej temperaturi se delta (δ) ferit raztaplja, vendar če žarimo 
nad to temperaturo, je možnost, da se δ-ferit ponovno pojavi v mikrostrukturi. Raztopno žarjenje 
poteka pri dovolj visoki temperaturi, da se vsi karbidi in intermetalne faze ponovno raztopijo v 
jeklu. Pri avstenitnih nerjavnih jeklih je pomembno, da so po toplotni obdelavi gašena. Če je 
ohlajevalna hitrost po žarjenju prenizka, lahko ogljik difundira iz trdne raztopine in povzroči 
senzibilizacijo jekla. Za AISI 304 je priporočena temperatura raztopnega žarjenja 1040 °C. 
Temperatura žarjenja za odpravo notranjih napetosti je nižja kot pri raztopnem žarjenju. Za 
AISI 304 je priporočena temperatura okoli 540 °C. (11, 13)  (11) (13) 
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Prehrambna, farmacevtska, kemična, papirna ter petrokemična industrija so močno odvisne od 
avstenitnih nerjavnih jekel zaradi njihove nizke potrebe po vzdrževanju, ki je posledica visoke 
korozijske odpornosti, preprostega čiščenja in dolge življenjske dobe. Tudi enostavnost varjenja 
in dobra preoblikovalnost sta pomembni lastnosti v teh industrijah. Avstenitna nerjavna jekla se 
uporablja se tudi v vsakodnevnih aplikacijah, kot npr. v kuhinjskih napravah in beli tehniki. Ker 
nimajo prehodne temperature žilavosti, se jih uporablja pri delu v kriogenih pogojih, na primer s 
tekočim dušikom ali helijem. Zaradi obstojnosti pri relativno visokih delovnih temperaturah se jih 
uporablja v toplotnih izmenjevalnikih, bojlerjih, turbinah in izpušnih sistemih. (14) 
 
2.3. Fizikalna metalurgija nerjavnih jekel 
 
Železo ima štiri alotropske modifikacije, in sicer Fe-, Fe-, Fe-δ in Fe-ε. Fe- ima telesno 
centrirano kubično strukturo (t.c.k.) in je stabilno od sobne temperature do 912 °C. Fe- je 
alotropska modifikacija železa s ploskovno centrirano kubično strukturo (p.c.k.), prikazano na 
sliki 7. Fe- je stabilen med temperaturama 912 in 1493 °C. Fe-δ ima t.c.k. strukturo in je 
visokotemperaturna oblika Fe-. Stabilno je šele nad 1493 °C. (1) Avstenit je trdna raztopina 
ogljika in drugih legirnih elementov v Fe-, tako da je avstenit lahko prisoten tudi pri sobni 
temperaturi. Zaradi p.c.k. kristalne rešetke, ki ima večje oktaedrične intersticije, avstenit topi več 
intersticijskih atomov kot ferit. Intersticijski atomi, kot sta C in N, popačijo kristalno mrežo, kar 
povzroči konstitucijsko utrjevanje. 
 
 
 
 
Slika 7: Shematični prikaz ploskovno centriranega kubičnega sistema (15) 
2.3.1. Napaka zloga 
 
V p.c.k. sistemu se plasti atomov zlagajo po vrstnem redu ABCABCABC. Torej so atomi prve in 
četrte plasti (na sliki 7 označeni z črko A) soosni. Napaka zloga je, ko se med zlaganjem atomov 
zamenja tip nanosa atomov. Torej dobimo zlog ABCABABCABC. Takšne napake nastanejo med 
rastjo kristalov ali pa med plastično deformacijo. Napaka zloga je shematsko prikazana na sliki 8. 
(16) 
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Slika 8: Shematični prikaz napake zloga (17) 
 
2.3.2. Gamageni elementi 
 
Pri ravnotežnih pogojih v čistem železu p.c.k struktura pri sobni temperaturi ni stabilna, zato se 
transformira v drugo alotropsko modifikacijo Fe- s telesno centrirano kubično strukturo. To 
lahko preprečimo z dodatkom elementov, ki stabilizirajo p.c.k strukturo avstenita pri nižjih 
temperaturah. Tipični substitucijski elementi za stabilizacijo avstenita pri nižjih temperaturah so 
nikelj, mangan in kobalt. Te elemente imenujemo gamageni elementi (grška črka gama γ označuje 
avstenit). Elementi, kot so iridij, paladij in rodij, tudi stabilizirajo avstenit pri nižjih temperaturah, 
vendar se jih v praksi ne uporablja. Intersticijska atoma ogljik in dušik odpirata avstenitno 
področje, kot npr. v Fe-Fe3C diagramu. Stabilizacijo avstenitnega področja z dodatkom legirnega 
elementa nam shematično prikazuje slika 9. Pri avstenitnih nerjavnih jeklih moramo zaradi znatne 
količine kroma in molibdena, ki izboljšata korozijske lastnosti vendar stabilizirata ferit, dodati 
primerno količino gamagenih elementov, da jeklo ostane avstenitno vse do sobne temperature. 
 
  
Slika 9: Vpliv gamagenih elementov na stabilnost faz v jeklu (18) 
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2.3.3. Termomehanska obdelava avstenitnih nerjavnih jekel 
 
Najpogostejša termomehanska obdelava avstenitnih nerjavnih jekel je vroče valjanje. Avstenitna 
nerjavna jekla imajo zaradi visoke stopnje legiranja relativno visoko trdnost pri temperaturah 
vročega valjanja. Zaradi počasne difuzije znotraj avstenita je rekristalizacija upočasnjena, tako da 
se avstenitna jekla pogosto ne rekristalizirajo popolnoma med prehodi valjanja. To poveča 
obremenitve na valjarni stroj. Močni tandemni valjarni stroji, ki tipično valjajo ogljikovo jeklo na 
debelino 1,5 mm, zmorejo jeklo tipa 316 zvaljati le na debelino 4,5 mm. Po valjanju na 
preoblikovancih ostane plast škaje, ki jo je treba odstraniti, preden se nadaljuje obdelava valjanca. 
Zaradi tanke stabilne škaje je nerjavno jeklo občutljivo na površinske napake, vnesene med 
termomehansko obdelavo. Površinske napake lahko ostanejo v materialu vse od vročega valjanja 
do žarjenja in do hladnega valjanja. (11) Avstenitna nerjavna jekla se vroče valja v toplotnem 
območju med 870 in 1200 °C. (13) 
2.3.4. Rekristalizacija  
 
Ko  material plastično deformiramo, s tem vnesemo termodinamsko neravnotežne defekte in 
povzročimo, da je v metastabilnem stanju. Da se vrne v prvotno, nedeformirano stanje, potrebuje 
naknaden vnos energije v obliki toplote. Rekristalizacija povzroči nukleacijo in rast novih, 
nedeformiranih kristalnih zrn v deformirani mikrostrukturi. Ker v novonastalih kristalnih zrnih ni 
nobenih napetosti in je delež strukturnih defektov zelo majhen, je trdnost materiala znižana. Glede 
na to, med katerim delom preoblikovanja poteče, delimo rekristalizacijo na statično, 
metadinamično in dinamično. Shematičen prikaz rekristalizacije vidimo na sliki 10. 
Nukleacija rekristaliziranih zrn se običajno prične na mejah zrn. Novonastala nedeformirana 
kristalna zrna nato rastejo na račun deformiranih. Če imamo dve zrni, med katerima je velika 
razlika v gostoti dislokacij, bo tisto z manjšo gostoto zraslo v tistega z večjo gostoto. 
Kako hitro iz deformirane mikrostrukture dobimo nedeformirano, je odvisno od hitrosti nukleacije 
kali in hitrosti rasti kristalnih zrn. Nova zrna bodo rasla z enakomerno hitrostjo, vse dokler ne 
dosežejo mej drugih rekristaliziranih zrn, nakar se rast upočasni, tako kot je prikazano na sliki 10. 
Za dinamično rekristalizacijo je značilno, da poteka že med preoblikovalnim procesom. Ko 
material deformiramo, se mu viša gostota dislokacij, vse dokler ne doseže kritične vrednosti in se 
sproži dinamična rekristalizacija. Na mejah deformiranih zrn pričnejo rasti nova zrna, ki se, ker 
proces preoblikovanja še ni zaključen, zopet deformirajo. Nova zrna rastejo, dokler ne trčijo ob 
meje drugih novonastalih zrn. Ko ta dosežejo značilno velikost za deformacijske pogoje, se njihova 
rast ustavi in na mejah zrn ponovno pričnejo rasti nova zrna. Tako dobimo več generacij 
rekristaliziranih zrn. 
Za statično rekristalizacijo je značilno, da poteče šele po samem procesu preoblikovanja, po 
določenem inkubacijskem času. V deformiranem materialu to običajno poteka med žarjenjem. Pri 
statični rekristalizaciji dobimo le eno generacijo rekristaliziranih zrn. 
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Za metadinamično rekristalizacijo je značilna rast dinamično rekristaliziranih zrn (nukleusov) po 
preoblikovanju. Pri tem tipu rekristalizacije ni inkubacijskega časa, ker so vsa rastoča zrna 
nukleirala med plastično deformacijo. Poteče samo v primeru, ko je med plastično deformacijo v 
materialu potekala dinamična rekristalizacija. Dobimo le eno generacijo rekristaliziranih zrn. (19) 
 
 a) b) 
Slika 10: a) Rekistalizacijski diagram (20); b) shematičen proces rekristalizacije med 
valjanjem (21) 
 
Za delež rekristalizacije je bolj odgovorna hitrost rasti zrn (?̇?) kot pa hitrost nukelacije (?̇?), medtem 
ko je velikost novih zrn odvisna od razmerja med ?̇? in ?̇?. Če je hitrost rasti večja od hitrosti 
nukleacije, bodo v mikrostrukturi prevladovala večja zrna. V nasprotnem primeru bo več manjših 
kristalnih zrn. Na hitrost nukleacije in rast kristalnih zrn najbolj vplivajo temperatura žarjenja, 
stopnja deformacije, vključki in velikost deformiranih kristalnih zrn.  
Legirni elementi lahko drastično spremenijo hitrost rasti rekristaliziranih zrn, ker vplivajo na 
gibljivost kristalnih mej. Njihovo gibanje skozi matrico je omejeno s hitrostjo difuzije, ki pa je 
lahko manjša kot hitrost migracije mej. S tem zmanjšujejo velikost rekristaliziranih zrn. Z 
manjšanjem mobilnosti mej se poviša temperatura, pri kateri se rekristalizacija prične, tako da 
lahko s pravilno izbiro legirnih elementov zagotovimo, da pri določenih temperaturah 
rekristalizacija ne poteče. 
Z višanjem deleža deformacije pred rekristalizacijo se zniža temperatura začetka rekristalizacije, 
ker se s tem zvišujeta hitrosti nukleacije in rasti zrn, vendar dobimo po rekristalizaciji manjša zrna, 
ker razmerje ?̇?/?̇? narašča. Z naraščanjem temperature rekristalizacija poteče hitreje, vpliv na 
velikosti kristalnih zrn pa je manjši zaradi nespremenjenega razmerja med hitrostma nukleacije in 
rasti zrn. Manjša začetna zrna pomenijo tudi manjša rekristalizirana zrna. 
Primarna rekristalizacija se zaključi, ko je porabljena vsa energija, ki je bila v materialu kot 
posledica deformacije. Energija sistema se še vedno lahko zmanjšuje, vendar je gonilna sila zgolj 
zmanjšanje površine mej med zrni. (22) 
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2.3.5. Normalna in pretirana rast kristalnih zrn 
 
Rast zrn poteka pri povišanih temperaturah, ko je edini možni način zmanjšanja energije sistema 
zmanjšanje skupne površine kristalnih mej. Razlikujemo dva načina rasti: normalo rast, pri kateri 
vsa zrna rastejo enakomerno, in pretirano rast oziroma sekundarno rekristalizacijo, pri kateri 
zgolj določena zrna močno zrastejo. Na sliki 11 vidimo shematični prikaz obeh tipov rasti. 
Glavni razlogi za pojav preritane rasti so tekstura, delci druge faze in površinski efekti. (19, 23) 
(19) (23) 
 
 
Slika 11: Shematični prikaz normalne in pretiranene rasti zrn (24) 
 
2.3.6. Učinek mikrolegirnih elementov 
 
Pri povišanih temperaturah lahko ohranjamo relativno drobna kristalna zrna avstenita z dodatkom 
mikrolegirnih elementov, kot so npr. titan, niobij, aluminij, vanadij idr., tipično do 0,1 mas. %. Ti 
elementi tvorijo stabilne koherentne karbonitride, izločene po mejah kristalnih zrn. Izločki 
preprečujejo migracijo kristalnih mej in s tem zavrejo njihovo rast pri povišanih temperaturah. 
Zenerjeva teorija pravi, da se, ko meja kristalnega zrna pride v stik s koherentnim izločkom, 
zmanjša površina meje. Ko meja napreduje in se hoče ločiti od izločka, je za to potreben nastanek 
nove površine. To povzroča silo, ki kljubuje rasti zrn. (25) Z enačbo (1) lahko določimo velikost 
kristalnih zrn:  
 
D =  
4r
3ϕ
   (1) 
12 
 
 
kjer je D povprečni radij sferičnih zrn, r povprečni polmer izločkov in 𝜙 volumski delež izločkov. 
Ta mehanizem pripenjanja meje kristalnih zrn z izločki oziroma t. i. pinning učinek je shematično 
prikazan sliki 12. (26) 
 
 
 
Slika 12: Shematični prikaz mehanizma pripenjanja meje kristalnih zrn z izločkov. (27) 
 
Meje kristalnih zrn so tipično obogatene z raztopljenimi atomi substitucijskih elementov. Ko se 
kristalna meja prične premikati, se morajo atomi topljenca premakniti z njo. Vendar je zaradi nizke 
difuzivnosti hitrost premikanja raztopljenih atomov nižja kot hitrost premikanja kristalne meje. Ta 
razlika v hitrostih premikanja povzroči vpliv vleka, ki preprečuje rast kristalnih zrn. (28) 
 
2.3.7. Velikost kristalnih zrn  
 
Velik vpliv na trdnost jekla ima velikost kristalnih zrn. Kot vidimo iz Hall-Petcheve enačbe  
(29, 30) (enačba 2), je edini parameter, na katerega lahko vplivamo v izbranem materialu, velikost 
kristalnih zrn: (29) (30) 
 
𝜎𝑦 =  𝜎0 +  
𝑘𝑦
√𝐷
  (2) 
 
kjer je σy napetost tečenja, σ0 napetost, potrebna za začetek drsenja dislokacij (je konstanta 
materiala), in ky koeficient utrjevanja. V manjših zrnih se lahko na kristalni meji nakopiči manj 
dislokacij kot v veliki zrnih. To pomeni, da je gonilna sila za izvor dislokacij v sosednjem zrnu 
manjša, zato je potrebna večja napetost, da v sosednjem zrnu dislokacije pričnejo drseti. 
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2.3.8. Modeli rasti kristalnih zrn 
 
Rast kristalnih zrn je možno modelirati z enačbo 1, ki jo je razvil Zener (25). Vendar ima ta model 
pomanjkljivost, da je odvisen samo od velikosti in volumskega deleža izločkov in ne upošteva 
temperature ali časa žarjenja. Zato ga dopolnjuje še Lifshitz-Slyozov-Wagnerjev (LSW) model     
(enačba 3) (31, 32), ki opisuje rast izločkov: (31) (32) 
 
?̅?3 −  ?̅?0
3 =  
8𝛾𝑐𝑉2𝑑
9𝑅𝑇
𝑡   (3) 
 
kjer je ?̅? povprečni polmer izločkov po času t, 𝑅0̅̅ ̅ prvotni polmer izločkov, γ površinska energija 
izločkov, c ravnotežna topnost komponente izločka v trdni raztopini, V molarni volumen izločka, 
d difuzijska konstanta komponente izločka, R splošna plinska konstanta, T absolutna temperatura 
in t čas. (26) 
Kristalno rast je možno modelirati tudi z Arrheniusovo enačbo (33) (enačba 4): 
 
𝑘𝑎 = 𝐾𝑒
−𝑄
𝑅𝑇  
 (4) 
   
kjer je ka konstanta poteka reakcije, K prosta konstanta, Q aktivacijska energija, R splošna plinska 
konstanta in T absolutna temperatura. To je splošna enačba, ki opisuje spreminjanje hitrosti poteka 
reakcije v odvisnosti od temperature. Za opis rasti kristalnih zrn sta Sellars in Whiteman (34) 
dodelala enačbo, tako da upošteva prvotno velikost kristalnih zrn ter čas žarjenja (enačba 5): 
 
𝐷𝑛 =  𝐷0
𝑛 + 𝐾𝑡𝑒
−𝑄
𝑅𝑇  
 (5) 
 
kjer je D velikost kristalnih zrn po času t, D0 prvotna velikost kristalnih zrn, n in K sta konstanti 
materiala, Q aktivacijska energija, potrebna za rast zrn, R splošna plinska konstanta, T absolutna 
temperatura in t čas. Pri obeh modelih sta edina parametra, ki nista odvisna od materiala, čas 
žarjenja in temperatura. Očitno je, da z daljšanjem časa žarjenja in višanjem temperature kristalna 
zrna rastejo. 
 
2.3.9. Kromovi karbidi 
 
Ogljik in krom se vežeta v karbide, kot so M3C, M23C6 in M7C3, kjer M predstavlja mešanico 
kromovih in železovih atomov. Izločanje karbida M23C6 ima negativen vpliv na korozijsko 
odpornost, saj je obstojen do temperature okoli 900 °C, nad 1100 °C se raztopi. Ker za nastanek 
potrebuje znatno difuzijo substitucijskih atomov, lahko preprečimo njegovo izločanje z gašenjem. 
M23C6 ima negativen vpliv na mehanske lastnosti, kot npr. duktilnost pri nizkih temperaturah, in 
povzroča osiromašenje kroma v okolici karbida. V tej okolici je jeklo bolj dovzetno za 
interkristalno korozijo. Ta pojav osiromašenja se imenuje senzibilizacija, shematično je prikazana 
na sliki 13. Poleg gašenja lahko nastanek kromovih karbidov preprečimo tudi z dodatkom drugih 
karbidotvorcev: niobij in titan tvorita bolj stabilne karbide kot krom. S tem zmanjšata verjetnost 
izločanja M23C6. (1) 
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Slika 13:  Shematski prikaz senzibilizacije  (35) 
2.3.10. Izločki mikrolegirnih elementov 
 
Izločki mikrolegirnih jekel so v obliki karbidov, nitridov in karbonitridov. Zaradi podobnih 
mrežnih prametrov med karbidi in nitridi tvorita titan in niobij karbonitride tipa MX, kjer M 
predstavlja kovino, X pa ogljik in/ali dušik. Z ogljikom se vežeta v karbide v stehiometričnem 
razmerju atomskih mas: Ti:C – 48:12 in Nb:C – 93:12. Vendar se ju pogosto doda s prebitkom, da 
sta prisotna tudi v trdni raztopini in se vežeta z dušikom za tvorbo nitridov. Titanovi in niobijevi 
karbidi so v avstenitu veliko manj topni kot kromovi karbidi, zato se pri precej višjih temperaturah 
tvorijo kot relativno stabilni delci. Poleg tega, da varujeta pred lokalnim osiromašenjem s kromom, 
drobni izločki TiC in NbC disperzijsko utrjujejo jeklo do 750 °C.  
Oba karbida imata telesno centrirano kubično ureditev z mrežnim parametrom, ki se razlikuje le 
za 2–3 %, vendar se od mrežnega parametra avstenita razlikuje za 20–25 %. Izločanje se tipično 
zgodi na mejah kristalnih zrn in dislokacijah. Možni, a redki so naključni izločki znotraj 
kristalnega zrna, ki ne nukleirajo na dislokacijah. (1) 
 
Cirkonijevi karbidi imajo p.c.k. strukturo in tipično nastanejo med vročim preoblikovanjem. 
Nastaneta dva tipa, ki se razlikujeta po velikosti. Majhni karbidni delci so stabilni do temperature 
okoli 1150 °C, pri višjih temperaturah pa se raztopijo ali zrastejo v grobe delce. Grobi delci so bolj 
stabilni, saj se ne raztopijo niti pri temperaturi 1350 °C. Dodatek cirkonija ima stabilizacijski 
učinek na deformirano strukturo, saj zvišuje temperaturo poprave in rekristalizacije. (36) 
Cirkonij ima visoko afiniteto do kisika, kar povzroča nastanek cirkonijevih oksidov, če je v talini 
prisoten kisik. Cirkonijevi oksidi so zelo stabilni in nastanejo med strjevanjem taline. Delci so 
sferične oblike in so relativno majhni, merijo okoli 1–3 μm v premeru. Ker nastanejo že med 
strjevanjem taline, so razporejeni naključno po kristalih. (37)  
 
Titan ima visoko afiniteto do dušika in tvori nitride, ki so stabilni pri povišanih temperaturah. Tvori 
lahko tudi primarne vključke, ki nastanejo med strjevanjem. Izločki TiN tipično nastajajo na mejah 
kristalnih zrn. Titan se dodaja jeklom za preprečevanje rasti kristalnih zrn, npr. v toplotno 
vplivanem območju pri varjenju. Nastaneta lahko dva tipa TiN delcev: grobi, ki nastanejo v talini, 
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in drobni, ki nastanejo med toplotnimi obdelavami jekla. Grobi delci so relativno veliki (med 
1–20 μm) in nastanejo v zaključnih fazah strjevanja. Zaradi tega se jih največ nahaja med 
dendritnimi vejami. V primerjavi z drobnimi delci, ki so veliki med 10 in 100 nm, grobi delci ne 
ohranjajo velikost kristalnih zrn tako učinkovito kot drobni in lahko zmanjšajo žilavost jekla. (38) 
 
Niobij tvori karbonitride, ki preprečujejo rast kristalnih zrn in zavirajo rekristalizacijo. Zaradi 
padanja topnosti niobija z nižanjem temperature lahko pride do izločanja, ki tvori vključke 
Nb(C, N) po mejah kristalnih zrn ali pa znotraj nerekristaliziranih zrn. Ti izločki so stabilni do 
temperature okoli 850 °C, ko je ta presežena, začnejo rasti. (39) 
 
Niobij je nagnjen k tvorjenju mikroizcej. Ustvari cone, ki so bogate oz. osiromašene z niobijem. 
Pri povišani temperaturi obogatene cone obdržijo manjša kristalna zrna zaradi pripenjanja mej 
kristalnih zrn z izločki, v osiromašenih conah pa pride do znatne rasti kristalnih zrn. Rezultat je 
bimodalna velikost kristalnih zrn, ki je nezaželena zaradi slabših mehanskih lastnosti. Ta problem 
se da popraviti z dodatkom legirnega elementa, ki ima manjšo verjetnost tvorjenja mikroizcej, na 
primer aluminij. Ta tvori nitridne delce, ki so bolj homogeno razporejeni. (40) 
 
Cirkonijevi nitridi so zelo termodinamično stabilni in zavirajo rast kristalnih zrn vse do 1400 °C, 
ko se večina drugih izločkov, kot npr. TiC in TiN, že raztopi.  
Nekaj delcev cirkonijevega nitrida se tvori že med strjevanjem, večina pa se izloči po koncu 
strjevanja na mejah kristalnih zrn. (4) 
 
Tako cirkonij kot tudi itrij imata visoko afiniteto do kisika. Vežeta se s kisikom, raztopljenim v 
talini, in tvorita okside. Ti vključki so sferični in so termodinamično izredno stabilni. (5) 
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2.4. Dvojčki 
 
Dvojčki so ploskovne napake v kristalih, ki so ločeni s koherentno malokotno mejo. Značilni so 
za avstenitna jekla. Dvojčke delimo na deformacijske in žarilne. Deformacijski tipično nastanejo 
v sistemih z nizkim številom drsnih sistemov (kot npr. p.c.k.). Zaradi velike strižne sile se določen 
del kristala nagne za določen kot v ravnini dvojčenja. (19) Žarilni dvojčki nastanejo pri žarjenju 
na premikajoči se kristalni meji zaradi napake v zlogu. (41) Na sliki 14 vidimo primer žarilnih 
dvojčkov. 
 
 
a) b) 
Slika 14: Primer dvojčkov v avstenitnem jeklu AISI 304: a) označen žarilni dvojček v 
mikrostrukturi; b) shematični prikaz dvojčka (19) 
2.5. Delta ferit in sigma faza 
 
Delta (δ) ferit je visokotemperaturna različica ferita, ki nastane med strjevanjem. Pri avstenitnih 
jeklih je to nezaželena faza, ker se v njem lažje tvori sigma (σ) faza, kar povzroči težave pri 
preoblikovanju v vročem ter v avstenitnih nerjavnih jeklih poveča nagnjenost h jamičasti koroziji, 
saj ima δ-ferit višjo osebnost kroma na račun avstenita. Jamičasta korozija nastane na meji med 
δ-feritom in avstenitom. (42, 43) (42) (43) 
  
σ-faza je intermetalna spojina med železom in kromom, ki nastane, ko je jeklo izpostavljeno višjim 
temperaturam med 750 °C in 820 °C. Tipično nastane v jeklih, ki imajo vsebnost kroma nad 
17 mas. %. Sigma faza je trda in krhka ter zmanjšuje korozijsko obstojnost jekla, zato je 
nezaželena. Vsebnost δ-ferita znatno pospeši tvorbo sigma faze, ker nukleira na meji med 
avstenitom in feritom ter preferenčno raste v ferit (zaradi višje vsebnosti kroma). (1, 44) (1) (44) 
 
2.6. Določitev velikosti kristalnih zrn 
 
Po standardu ASTM 112 je mogoče določiti velikost kristalnih zrn po več metodah. Pri  primerjalni 
metodi se kristalna zrna pod določeno povečavo primerjajo z referenčno sliko kristalnih zrn. 
Zrnom se določi ASTM-število, ki se ga nato pretvori v dejansko velikost. Pri planimetrični metodi 
opazujemo število kristalnih zrn, ki so znotraj kroga (tipično 79,8 mm premera), projiciranega na 
sliko kristalnih zrn pri določeni povečavi. Pri presečni metodi na sliko mikrostrukture narišemo 
daljice na naključnih mestih in štejemo, kolikokrat daljica seka mejo kristalnih zrn. Dandanes 
obstajajo tudi avtomatske in delno avtomatske metode določanja velikosti kristalnih zrn s pomočjo 
računalnikov, kot na primer po standardu ASTM E1382. (45) 
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3. EKSPERIMENTALNO DELO 
 
Vpliv mikrolegirnih elementov na rast kristalnih zrn avstenita smo opazovali na vzorcih, narejenih 
iz jekla AISI 304, ki smo ga legirali z mikrolegirnimi elementi. Naredili smo vzorce s petimi 
sestavami: 304-0, ki je bil referenčni vzorec, torej brez dodatnih legirnih elementov, 304-Ti, ki je 
vseboval 0,013 % titana, 304-Nb, ki je vseboval 0,08 % niobija, 304-Zr, ki je vseboval 0,003 % 
cirkonija, ter 304-Y, ki je imel 0,013 % itrija. Sestava jekla AISI 304 je podana v tabeli 2: 
 
Tabela 2: Sestava jekla AISI 304 v mas. % 
C Si Mn S Cr Ni Cu Mo N 
0,022 0,43 1,8 0,022 18,4 9,2 0,14 0,15 0,017 
 
Za legiranje titana smo uporabili feroleguro FeTi, ki je vsebovala 70 % titana. Niobij smo legirali 
s feroleguro FeNb, ki je vsebovala 65 % niobija, cirkonij in itrij pa smo legirali s čistima kovinama. 
V tabeli 3 imamo je podana masa ingotov jekla 304, ki smo jih vložili v peč, v tabeli 4 pa mase 
legur: 
 
Tabela 3: Masa vložka jekla 304 
Oznaka šarže Masa vložka (kg) 
304-0 8,30 
304-Ti 8,23 
304-Nb 8,30 
304-Zr 8,31 
304-Y 8,00 
 
Tabela 4:Mase legur 
Legura Masa (g) 
FeTi (70 mas. %) 6 
FeNb (65 mas. %) 12 
Zr 2,5 
Y 2,5 
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3.1. Taljenje in ulivanje 
 
Taljenje je potekalo v vakuumski indukcijski talilni peči (VIM), prikazani na sliki 15. Moč peči je 
45 kW. V komori peči je bil talilni lonec iz magnezita (slika 15). Dvodelna kokila iz sive litine, ki 
jo vidimo na sliki 16, je bila premazana s plastjo cirkonijevega oksida za lažje ločevanje od ulitka. 
V tabeli 5 so podani časi taljenja in mešanja: 
 
Tabela 5: Časi taljenja in mešanja 
Šarža Čas taljenja (min) Čas mešanja (s) 
1 – 304-0 78 / 
2 – 304-Ti 36 10 
3 – 304-Nb 31 90 
4 – 304-Zr 29 10 
5 – 304-Y 26 5 
 
V lonec smo založili vložek, komoro peči smo vakuumirali, prepihali z dušikom in zopet 
vakuumirali ter vpihali Ar na delovni tlak. Prvo šaržo smo talili dlje, zato da se ni talilni lonec 
prehitro segrel, kar bi lahko povzročilo, da bi počil. Med taljenjem je bil v komori tlak argona 
približno 300 mbar. Legiranje se je izvajalo z uporabo dozerja, ki je nad komoro. Ko je bilo jeklo 
povsem raztopljeno, smo vanj vsuli legure. Preden smo talino ulili v formo, smo tlak zvišali na 
500 mbar. Z upogibom ročice se je talina prelila iz talilnega lonca v kokilo. Po ulitju v kokilo smo 
počakali, da je poteklo strjevanje, in komoro zapolnili z dušikom, da smo omejili oksidacijo med 
ohlajevanjem. Po nekaj minutah smo tlak v komori izenačili s prostorskim in s hidravlično 
dvigalko odprli pokrov komore. Odstranili smo kokilo in ponovno založili peč z novo šaržo. Prečni 
prerez ulitega ingota je 60 mm × 60 mm. Na sliki 16 vidimo primer ulitega ingota. Ko so se ingoti 
nekoliko ohladili, smo jih označili s kredo. Glavo ingota smo odrezali, ko se je popolnoma ohladil. 
 
  
 a) b) 
Slika 15: Vakuumska indukcijska talilna peč: a) vakuumska komora; b) talilni lonec 
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 a) b) 
Slika 16:  Jeklena kokila: a) zaprta; b) odprta s sveže ulitim ingotom 
3.2. Vroče valjanje 
 
Ingote smo založili v vročo peč pri 1150 °C in jih žarili 30 minut. Sočasno smo pričeli ogrevati 
valje stroja Schmitz s plinskim gorilnikom. Na sliki 17 vidimo omenjeni valjarni stroj. Ko se je 
žarjenje zaključilo, smo odprli peč, vzeli ven en ingot ter pričeli z valjanjem. Ko je bil ingot zvaljan 
v trak, smo ga pokrili z izolacijsko volno, da se je počasi ohlajal. Med časom valjanja se je 
temperatura v peči povrnila na nastavljeno. Iz ulitih ingotov kvadratnega prereza smo zvaljali 
podolgovate trakove. V tabeli 6 so podane dimenzije prečnih prerezov pred in po valjanju. 
Temperatura valjev je bila približno 400 °C. Ingoti so bili zvaljani v devetih prehodih. 
 
Tabela 6: Dimenzije ulitih ingotov in trakov po valjanju ter relativna deformacija prečnega prereza. 
 
Prečni prerez pred 
valjanjem (mm × mm) 
Prečni prerez po 
valjanju (mm × mm) 
Stopnja predelave 
304-0 60 × 60 21 × 69 2,48 
304-Nb 60 × 60 20 × 70 2,57 
403-Ti 60 × 60 20 × 71 2,53 
304-Zr 60 × 60 19 × 72 2,63 
304-Y 60 × 60 20 × 69 2,61 
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 a) b) 
Slika 17: Valjalni stroj Schmitz: (a) ogrevanje valjev; (b) potek valjanja 
Trakove smo razrezali na vzorce velikosti 20 mm × 20 mm × 20 mm. Vzorci so bili označeni glede 
na sestavo in smer valjanja.  
 
 
3.3. Žarjenje 
 
Žarjenje vzorcev je potekalo na štirih temperaturah: 1050, 1100, 1150 in 1200 °C. Ker smo vzorce 
založili v hladno peč, smo jih žarili pri šestih časih: ko se je peč segrela na zastavljeno temperaturo, 
po pol ure, eno uro, dve uri, štiri ure in osem ur. Po žarjenju so bili vzorci gašeni v vodi. Na sliki 18 
je shematsko prikazana procesna pot za procesiranje v trdnem. Za žarjenje smo naredili nosilce za 
vzorce, t. i. žarilne ladjice. Izdelali smo šest ladjic. V vsako ladjico smo dali pet vzorcev, po enega 
vsake sestave. Tri ladjice smo položili na dno peči in poskrbeli, da je bilo med njimi približno 1 cm 
razmaka, tri ladjice pa smo pravokotno položili na vrh. Ko je bilo treba vzorce gasiti, smo ladjico 
prijeli s kleščami in vzorce stresli v mrežo, potopljeno v vodo. Med gašenjem smo mrežo stresali, 
da so se vzorci hitreje ohladili.  
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Slika 18: shematski prikaz  procesne poti za procesiranje v trdnem stanju. 
 
3.4. Grobo brušenje 
 
Zaradi izpostavljenosti visokim temperaturam v nezaščiteni atmosferi je na vzorcih in banjicah 
nastala oksidna plast – škaja. Ta ima nižji koeficient temperaturnega raztezka kot jeklo, hkrati pa 
večji specifični volumen in je krhka, kar povzroči luščenje. Pri višjih temperaturah in daljših časih 
žarjenja je bila debelina nastale škaje večja. Škajo smo jo odstranili z grobim brušenjem. Sočasno 
smo še pobrusili robove vzorcev za lažjo nadaljnjo pripravo. Ker so se med brušenjem vzorci 
segrevali, smo jih hladili z vodo. 
 
3.5. Merjenje delta ferita  
 
Ko so bili vzorci grobo pobrušeni, smo lahko izvedli meritve δ-ferita. Meritve smo izvedli s 
feritoskopom Fisher Feritscope MP30, ki z magnetno glavo izmeri delež δ-ferita. Za vsak vzorec 
smo naredili pet meritev. Feritscope MP30 zazna med 0,1 in 80 vol. % δ-ferita  v avstenitnem jeklu 
in ima največje dovoljeno odstopanje meritev ± 0,4 vol. %. (46) 
 
3.6. Metalografska priprava vzorcev 
 
Vzorce smo najprej razžagali na primerno velikost. Rezanje vzorcev je potekalo na napravi Struers 
Labotom-3. Za žaganje smo uporabili Struersove rezalne plošče 30A25 za srednje mehke železove 
zlitine. Ko so bili vsi vzorci razrezani na primerno debelino, smo jih vstavili v bakelitno maso 
multifast z napravo Struers ProntoPres-20 (slika 19). Vzorec smo namestili na pomično dno naprave 
in ga spustili. Ko je bil vzorec do konca spuščen, smo nanj nasuli dve merici mase ter namestili in 
privili vrhnji del naprave. Ta je nato komoro segrevala in stiskala s 30 kN sile sedem minut. Po tem 
so sledile štiri minute ohlajanja, po katerih smo odvili vrh in vzeli sveže zalit vzorec ter mu na 
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hrbtno stran vgravirali sestavo, čas in temperaturo žarjenja. Primer vloženih vzorcev je prikazan na 
sliki 19. Vzorce, namenjene za vrstično elektronsko mikroskopijo (SEM), smo vložili v polovično 
mešanico prevodne in neprevodne mase. 
 
  
 a) b) 
Slika 19: (a) Naprava za vlaganje v maso Struers ProntoPress-20, (b) vzorca za svetlobno in vrstično 
elektronsko mikroskopijo, vložena v bakelitni masi 
 
Vsi vzorci so bili brušeni na brusnem papirju z delci silicijevega karbida. Brušenje se je izvajalo na 
napravi Abramin, prikazani na sliki 20. Vzorci so bili vpeti v nosilno glavo, kot je prikazano na sliki 
20. Brušenje se je začelo na granulaciji 220, kjer je trajalo deset minut, nato pa na granulacijah 320, 
500, 800 in 1200 po pet minut. Vzorci so se brusili pri hitrosti vrtenja 300 obratov na minuto. Med 
brušenjem so bili hlajeni s konstantnim pritokom vode. Brusilna glava je vzorce pritiskala na papir 
s silo 120 N. Med menjanjem listov za brušenje so se vzorci sprali z vodo. 
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 a) b) 
Slika 20: a) Naprava za brušenje Abramin, b) brusilna glava z vpetimi vzorci 
Po brušenju je sledilo poliranje, ki je potekalo v dveh delih. Najprej smo polirali z diamantno pasto, 
ki je vsebovala delce velikosti 3 μm. To se je izvajalo šest minut pri hitrosti vrtenja 150 obratov na 
minuto in sili 120 N. Ko smo vzorce odstranili, smo na polirano površino nanesli tekoče milo in s 
prstom nežno umili površino, da smo se znebili ostalih delcev. Sledilo je poliranje z diamantno 
pasto z delci velikosti 1 μm, in sicer tri minute pri hitrosti 150 obratov na minuto in sili 60 N. Sledilo 
je ponovno umivanje s tekočim milom. Ko smo vzorce še enkrat sprali z vodo, smo jih splaknili z 
etanolom in posušili s suhim, vročim zrakom. 
 
Vzorce smo jedkali z zlatotopko – mešanico 10 ml glicerola, 15 ml klorovodikove in 5 ml dušikove 
kisline.  
 
3.7. Merjenje povprečne velikosti kristalnih zrn 
 
Velikosti kristalnih zrn smo merili po metodi ASTM E112, pri kateri smo primerjali velikosti zrn 
pod 100-kratno povečavo na svetlobnem mikroskopu s shemo, ki prikazuje povprečne velikosti 
kristalnih zrn. Na sliki 21 vidimo prikaz take sheme. Velikosti so označene od 00 do 15. Ta števila 
smo nato pretvorili v povprečno velikost zrn. Vzorce smo opazovali s svetlobnim mikroskopom 
Nikon Mikrophot-FXA, prikazanim na sliki 21. 
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 a) b) 
Slika 21: a) Svetlobni mikroskop Nikon Mikrophot-FXA, b) shema velikosti kristalnih zrn po 
standardu ASTM 112 (47) 
3.8. Kemijska analiza 
 
Kemijsko analizo smo izvedli z rentgensko fluorescenčno spektrometrijo (XRF), kemijsko analizo 
osnovnih elementov v različnih kovinskih materialih pa z metodo optične emisijske spektrometrije 
z induktivno sklopljeno plazmo (ICP-OES). 
 
3.9. Termodinamska analiza 
 
Za termodinamsko analizo stabilnih faz smo uporabili program ThermoCalc. Sistem smo definirali 
s kemično sestavo zlitin, nato je program izrisal diagram deleža stabilnih faz v odvisnosti od 
temperature. Napravili smo tudi izračun deleža stabilnih faz in kemične sestave faz. Za izračune 
smo uporabili bazo podatkov TCFE8: Steels/Fe-Alloys v8.1. 
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3.10. Merjenje trdote po Brinellu 
 
Trdote vzorcev smo merili na napravi Innovatest Nexus 3000. Meritve so bile izvedene po standardu 
SIST EN 6506-1:2014. Pred meritvami je bila naprava umerjena z merilnimi ploščicami. (48) Z 
metodo ring-light so bile opravljene tri meritve na vzorec, in sicer s kroglico iz volframovega 
karbida premera 2,5 mm in obtežitvijo 187,5 kg. Merilec trdote je prikazan na sliki 22. 
 
 
 
Slika 22: Naprava za merjenje trdote po Brinellu Innovatest Nexus 3000 
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4. REZULTATI IN RAZPRAVA 
 
 
4.1. Kemijska analiza 
 
Rezultati kemijskih analiz so podani v tabeli 7, izkoristek legirnih elementov pa v tabeli 8. Poleg 
niobija, ki je imel 85-odstotni izkoristek legirnih elementov, so bili izkoristki titana (25,5 %), itrija 
(43,3 %) in cirkonija (10 %) nizki. Zaradi visoke vsebnosti kisika v talini lahko nizek izkoristek 
pripišemo oksidaciji legirnih elementov v talini.  
 
Tabela 7: Kemijska analiza osnovnih elementov v različnih kovinskih materialih z metodo optične 
emisijske spektrometrije z induktivno sklopljeno plazmo (ICP-OES) v mas. % 
 
 
C Si Mn Cr Ni Cu Mo V Ti Nb Zr Y O N 
304-0 0,022 0,46 1,68 18,4 9,3 0,14 0,14 0,05 / / / / 0,011 0,018 
304-Nb 0,021 0,47 1,70 18,4 9,2 0,14 0,15 0,05 / 0,08 / / 0,010 0,020 
304-Ti 0,022 0,48 1,69 18,3 9,3 0,14 0,14 0,05 0,013 / / / 0,012 0,020 
304-Y 0,019 0,47 1,69 18,3 9,0 0,14 0,14 0,05 / / / 0,013 0,008 0,019 
304-Zr 0,021 0,48 1,76 18,9 9,5 0,14 0,14 0,05 / / 0,003 / 0,010 0,019 
 
Tabela 8: Delež legirnih elementov v mas. % 
 Nb Ti Y Zr 
Teoretični 
delež 
0,094 0,051 0,03 0,03 
Dejanski 
delež 
0,08 0,013 0,013 0,003 
Razlika 0,014 0,038 0,017 0,027 
Izkoristek 85 % 25,5 % 43,3 % 10 % 
 
4.2. Delež delta ferita 
 
Najvišje vrednosti δ-ferita so imeli vzorci v litem stanju, kjer je delež ferita med 9 in 10 vol. %. V 
valjanemu stanju pa je delež ferita med 4 in 7 vol. %. Uliti ingoti so bili pred valjanjem žarjeni, kar 
je povzročilo, da se je nekaj δ-ferita pretvorilo v avstenit. Meritve δ-ferita posameznih sestav za lito 
in valjano stanje so podane v tabelah 9 in 10.     
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Tabela 9: Povprečni delež δ ferita v vzorcih v litem stanju, podan v vol. % 
Sestava 0 Nb Ti Y Zr 
Delež δ-ferita 10,02 9,2 9,46 9,8 9,12 
 
Tabela 10:Povprečni delež δ ferita v vzorcih v valjanem stanju, podan v vol. % 
Sestava 0 Nb Ti Y Zr 
Delež δ-ferita 6,78 6,42 6,08 4,8 4,06 
 
Pri žarjenih vzorcih je za temperature 1050, 1100 in 1150 °C delež δ-ferita v izhodiščnem stanju v 
povprečju večji (med 2 in 4,36 vol. %). Kot vidimo iz tabel 11 do 14 in slike 23, se je pri 
temperaturah  1100  in 1150 °C že po eni uri delež ferita naglo zmanjšal na vrednosti med 0,53 in 
1,44 vol %. Po eni uri je razpad δ-ferita potekal bistveno počasneje (končni delež-δ ferita je bil med 
0,23 in 1,25 vol. %). Zaradi nižje temperature je pri 1050 °C razpad δ-ferita potekal počasneje, saj 
je bil delež šele po dveh urah med 0,95 in 1,34 vol. %. Pri temperaturi 1200 °C je bilo med vsemi 
temperaturami v izhodiščnem stanju najmanj δ-ferita (med 0,92 in 1,88 vol. %). Zaradi nadaljnje 
pretvorbe δ-ferita z daljšim žarjenjem smo zaznali najnižjo vsebnost pri štirih urah (med 0,17 in 
0,31 vol. %). Pri osmih urah pa je bil delež δ-ferita tako majhen, da ga nismo mogli več izmeriti. 
Omembe vredno je, da je pri vseh temperaturah pri začetnem času imelo jeklo, legirano z Nb, največ 
δ-ferita (od 1,88 do 4,36 vol %.). 
Zaradi povišanja temperature je δ-ferit pričel razpadati v avstenit. Rezultati kažejo, da ima 
temperatura pri krajših časih žarjenja (ena do dve uri) večji vpliv na delež ferita kot pa pri daljših. 
Pri temperaturi žarjenja 1200 °C so bile že pri izhodiščnem času vrednosti δ-ferita nizke, saj se je 
večina δ-ferita pretvorila že med ogrevanjem vzorcev na omenjeno temperaturo. Slika 24 nam 
prikazuje mikrostrukturo δ-ferita v litem, valjanem in žarjenem stanju.  
 
Tabela 11: Povprečni delež δ-ferita glede na čas žarjenja pri 1050 °C, podan v vol. % 
 0 Nb Ti Y Zr 
0 1,98 4,04 3,74 2,44 2,11 
0,5 1,66 2,58 1,92 1,7 1,72 
1 1,82 2,2 2,22 1,86 1,4 
2 0,95 1,34 1,24 1,07 1,03 
4 0,73 0,84 0,70 0,52 0,44 
8 0,38 0,44 0,28 0,37 0,27 
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Slika 23: Povprečni delež δ-ferita glede na čas žarjenja pri 1050 °C, podan v vol. % 
Tabela 12: Povprečni delež δ-ferita glede na čas žarjenja pri 1100 °C, podan v vol. % 
 0 Nb Ti Y Zr 
0 3,62 4,3 3,86 3,86 2,56 
0,5 2,8 2,74 2,22 2,34 1,82 
1 0,74 1,4 1,5 1,36 1,11 
2 1,03 1,12 0,64 1,45 0,75 
4 0,97 0,45 0,28 0,75 0,31 
8 0,91 0,64 0,23 1,25 0,23 
 
Tabela 13: Povprečni delež δ-ferita glede na čas žarjenja pri 1150 °C, podan v vol. % 
 0 Nb Ti Y Zr 
0 3,16 4,36 2,78 3,34 2,34 
0,5 2,44 2,78 1,76 1,29 1,46 
1 1,12 0,93 0,62 0,79 0,53 
2 0,34 0,80 0,40 0,37 0,51 
4 0,35 0,47 0,30 1,02 0,29 
8 0,31 0,36 0,63 0,92 0,39 
 
Tabela 14: Povprečni delež δ-ferita glede na čas žarjenja pri 1200 °C, podan v vol. % 
 0 Nb Ti Y Zr 
0 1,56 1,88 1,01 0,94 0,92 
0,5 0,94 1,32 0,75 0,60 0,35 
1 0,71 0,77 0,63 0,30 0,59 
2 0,49 0,29 0,26 0 0,29 
4 0,20 0,31 0,23 0,17 0,22 
8 0 0 0 0 0 
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 a) b) 
  
 c) d) 
 
Slika 24: Mikrostruktura jekla AISI 304 z označenim δ-feritom: a) v litem stanju, b) v valjanem 
stanju, c) gašeno, po tem ko je peč prišla do temperature 1050 °C, d) žarjeno štiri ure pri 1200 °C 
Na sliki 25 je prikazan posnetek δ-ferita, narejen z vrstičnim elektronskim mikroskopom (SEM) z 
detektorjem odbitih elektronov. Na posnetku kemijske analize površine, narejene z energijsko 
disperzijskim spektrometrom rentgenskih žarkov (EDS), je razvidno, da je v mikrostrukturi jekla 
poleg avstenita prisoten tudi δ-ferit, saj vsebuje večji delež kroma in manjši delež niklja kot avstenit 
(slika 25). 
 
Slika 25:SEM-posnetek δ-ferita in avstenita ter porazdelitev niklja in kroma po mikrostrukturi 
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4.3. Izločki in vključki 
 
V mikrostrukturi referenčnega jekla so bili najdeni vključki manganovega sulfida in silicijevega 
oksida. Slika 26 prikazuje elementno sestavo površine z EDS-analizo s pripadajočo sliko 
mikrostrukture, narejeno z odbitimi elektroni.  
 
 
Slika 26: SEM-posnetek vključkov manganovega sulfida in silicijevega oksida v jeklu brez 
dodatnega legiranja in porazdelitev elementov Mn, S, Si in O 
V jeklu, legiranem z niobijem, so bili prisotni vključki manganovega sulfida in izločki niobijevih 
karbonitridov. Na sliki 27 so prikazani niobijevi vključki, razporejeni po mejah kristalnih zrn 
δ-ferita. EDS-analiza je pokazala sovpadanje porazdelitve žvepla in mangana ter sovpadanje 
področij, obogatenih s kromom in osiromašenih z nikljem. V tabeli 15 je prikazana točkovna 
EDS-analiza niobijevega izločka, prikazanega na sliki 28. 
 
 
Slika 27: SEM-posnetek vključkov manganovega sulfida in niobijevih karbonitridov v jeklu, 
legiranem z niobijem, ter porazdelitev elementov Mn, S, N, Cr in Ni po mikrostrukturi jekla 
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Slika 28: SEM-posnetek in mesto točkovne EDS-analize izločka niobijevega karbonitrida 
 
Tabela 15: Točkovna EDS-analiza izločka niobijevega karbonitrida (v mas. %)  na sliki 29 
C N Cr Fe Nb 
34,14 2,93 0,38 0,74 61,81 
 
V jeklu, legiranem s titanom, so bili zaradi visokega deleža raztopljenega kisika prisotni predvsem 
titanovi oksidi. Primer tega je prikazan na sliki 29, kjer lahko vidimo sovpadanje porazdelitve Ti 
in O pri EDS-analizi. 
 
Slika 29: SEM-posnetek vključka titanovega oksida in porazdelitev elementov Ti in O v 
mikrostrukturi jekla 
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V jeklu, legiranem z itrijem, se je tvoril itrijev silikat, kar potrjuje simulacijo, opravljeno s 
ThermoCalcom, na delcih pa sta rasla tudi manganov sulfid in aluminijev oksid. Primer takega 
kompleksnega vključka vidimo na sliki 30. EDS-porazdelitev kemijskih elementov v mikrostrukturi 
jekla kaže sovpadanje itrija, silicija, aluminija in kisika ter sovpadanje mangana in žvepla. 
 
Slika 30: SEM-posnetek kompleksnega vključka itrijevega silikata, manganovega sulfida in 
aluminijevega oksida ter EDS-porazdelitev itrija, kisika, silicija, aluminija, mangana in žvepla 
 
V vzorcu, legiranem s cirkonijem, so bili predvsem delci cirkonijevega oksida, na katerih je rasel 
manganov sulfid. Na sliki 31 je prikazana EDS-analiza, ki kaže sovpadanje cirkonija in kisika ter 
sovpadanje mangana in žvepla. Poleg tega na sliki 31 vidimo, kako vbočena je bila meja kristalnega 
zrna, ki se stika z vključkom, kar prikazuje mehanizem pripenjana mej kristalnih zrn. Zaradi tega je 
gibanje kristalnih mej zadržano in rast kristalnega zrna upočasnjena. 
 
Slika 31: SEM-posnetek vključka cirkonijevega oksida in manganovega sulfida ter EDS-
porazdelitev cirkonija, kisika, mangana in žvepla 
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4.4. Velikost kristalnih zrn 
 
Velikosti kristalnih zrn smo merili s primerjalno metodo, ki jo definira standard ASTM E112. 
Vsakemu vzorcu smo določili povprečni premer kristalnih zrn. Če je imel vzorec bimodalno 
velikost zrn, smo izračunali srednjo vrednost in to uporabili kot povprečno velikost kristalnih zrn. 
Primer bimodalne porazdelitve velikosti kristalnih zrn vidimo na sliki 32. Njihove velikosti so 
zapisane v tabelah 16 in 17. Primer grobega kristalnega zrna vidimo na sliki 33. 
 
 
 
Slika 32: Primer bimodalne porazdelitve velikosti kristalnih zrn pri 100-kratni povečavi 
 
 
Slika 33: Izredno veliko kristalno zrno avstenita z dvojčkom 
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Referenčno jeklo (sestava 304-0) je izkazalo močno rast zrn pri vseh temperaturah žarjenja: pri 
1050 °C so kristalna zrna zrasla od prvotne velikosti 53 μm do končne velikosti 214 μm po osmih 
urah. Pri 1100 °C so zrna zrasla od prvotne velikosti 38 μm do končne velikosti 197 μm. Pri 1150 °C 
so zrasla od začetne velikosti 38 μm do končne velikosti 330,5 μm in pri 1200 °C so zrasla od 
začetne velikosti 90 μm do 359 μm. V tej sestavi jekla ni bilo izločkov mikrolegirnih elementov, 
tako da je bila rast kristalnih zrn praktično neovirana.   
 
Niobij je pri najnižji temperaturi žarjenja (1050 °C) še nekoliko zaviral rast kristalnih zrn, zrasla so 
od prvotne velikosti 45 μm do velikosti 151 μm. Pri višjih temperaturah ni zaviral rasti kristalnih 
zrn. 
Titan je imel največji vpliv na velikost kristalnih zrn pri temperaturah žarjenja 1050 °C in 1100 °C. 
Začetna velikost zrn pri temperaturi žarjenja 1050 °C je bila 38 μm, po osmih urah pa 45 μm. Pri 
1100 °C je bila začetna velikost kristalnih zrn 38 μm, končna pa 90 μm, kar je znatno manjša 
velikost od zrn referenčnega jekla. Pri 1150 °C je titan do dveh ur še učinkovito zaviral rast 
kristalnih zrn (velikost je bila 90 μm), pri daljših časih žarjenja pa so zrna pričela naglo rasti. Pri 
1200 °C so kristalna zrn postala groba že po eni uri, po osmih urah so pa bila velika 359 μm – 
primerljivo z velikostjo zrn referenčnega jekla.  
 
Itrij ni imel vpliva na velikost kristalnih zrn do temperature žarjenja 1200 °C. Pri žarjenju na 
1200 °C pa je imelo jeklo, legirano z itrijem, najmanjša kristalna zrna od vseh sestav. Začetna 
velikost kristalnih zrn je bila 38 μm, po osmih urah pa 278 μm, kar je relativno majhno v primerjavi 
z referenčnim jeklom (v osmih urah pri isti temperaturi od začetne velikosti 90 μm do 359 μm). 
 
Cirkonij je imel pri temperaturi 1050 °C zmeren vpliv na rast kristalnih zrn. Začetna velikost je bila 
45 μm, po osmih urah žarjenja pa 90 μm. Enako je bilo temperaturi 1100 °C, kjer je bila začetna 
velikost 38 μm, po osmih urah žarjenja pa 180 μm. Pri temperaturi 1150 °C je imel cirkonij največji 
vpliv na velikost kristalnih zrn izmed vseh sestav. Začetna velikost je bila 41 μm in po osmih urah 
180 μm. Pri temperaturi 1200 °C so kristalna zrna močno zrasla – začetna velikost kristalnih zrn je 
bila 38 μm, po osmih urah pa 433 μm. 
 
Kot vidimo iz tabel 16 in 17 ter slik 35 do 38, je bil pri temperaturah žarjenja 1050 in 1100 °C  v 
zaviranju rasti kristalnih zrn najbolj učinkovit titan, saj je imelo jeklo, legirano z njim, končno 
velikost kristalnih zrn 45 μm oziroma 90 μm. Vpliv cirkonija na velikost kristalnih zrn pri teh 
temperaturah ni bil zanemarljiv (jeklo, legirano z njim, je imelo velikost kristalnih zrn 90 μm 
oziroma 179,6 μm) – najmočnejši vpliv na velikost kristalnih zrn je imel pri temperaturi 1150 °C, 
kjer je bila končna velikost kristalnih zrn 180 μm. Pri najvišji temperaturi žarjenja, 1200 °C, je bil 
edini mikrolegirni element, ki je zaviral rast kristalni zrn, itrij, katerega jeklo je imelo kristalna zrna 
velikosti 278 μm. Omembe vredno je, da je zaviral rast kristalnih zrn šele, ko so presegla 280 μm. 
Razlog za to je, da so itrijevi vključki nastali že v talini. Zaradi tega so bili naključno razporejeni 
po mikrostrukturi in so morala kristalna zrna dovolj zrasti, da so prišla v stik z njimi. Niobij je imel 
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zmeren vpliv na velikost kristalnih zrn le pri najnižji temperaturi žarjenja (končna velikost kristalnih 
zrn je 151 μm), pri višjih temperaturah pa ni vplival na rast kristalnih zrn. 
Prisotnost izločkov in vključkov mikrolegirnih elementov smo preverili na vrstičnem elektronskem 
mikroskopu. Na sliki 34 je prikazan SEM-posnetek titanovih izločkov, ki zavirata rast kristalnih 
zrn. Kristalna meja med izločkoma je izbočena v smeri rasti kristalnega zrna. 
 
 
 
Slika 34: SEM-posnetek izločkov Ti(C,N) na meji kristalnih zrn z označeno smerjo rasti kristalnega 
zrna 
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Tabela 16: Povprečne velikosti kristalnih zrn pri temperaturah žarjenja 1050 °C in 1100 °C, 
izmerjene po standardu ASTM E112  
 
 temperatura 1050 °C   temperatura 1100 °C 
 čas žarjenja (h)   čas žarjenja (h) 
se
st
av
a 
 0 0,5 1 2 4 8  
se
st
av
a 
 0 0,5 1 2 4 8 
0 5,5 5 5 4 3,5 1,5  0 6,5 5,5 5 4,0 3,0 1,75 
Nb 6 5,5 4,5 4,25  3,25 2,5  Nb 6 4,75 4 3,25 2,25 1,75 
Ti 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5 6  Ti 6,5 6,0 6,0 5,75 5,75 4,0 
y  6,25 6 5,5 4,5 3,0 2,0  y 6 5,5 5,5 4 2,25 0,25 
Zr 6 6 5,25 5,25 4,5 4,0  Zr 6,5 6,5 5 4,5 4 3,25 
 
  
 
Tabela 17: Povprečne velikosti kristalnih zrn pri temperaturah žarjenja 1150 °C in 1200 °C, 
izmerjene po standardu ASTM E112  
 
 temperatura 1150 °C   temperatura 1200 °C 
 čas žarjenja (h)   čas žarjenja (h) 
se
st
av
a 
 0 0,5 1 2 4 8  
se
st
av
a 
 0 0,5 1 2 4 8 
0 6,5 5,5 2,25 2,0 1,0 0,25  0 4 2,0 1,75 1,25   0,25  0 ** 
Nb 6,0 5,0 4,0 3,5 1,5 0,5  Nb 4,5 4,25 3,75  1 0,5 * 00 ** 
TI 5,5 5,0 5,0 4,0 2,0 1,25  Ti 6 5,5 4,75 1,5 0,25 0 ** 
y 5,0 4,5 2,5 1,5 0,5 0,25  y 6,5 5,5 3,75 3,25 2,5 0,75 * 
Zr 6,25 5,5 5,0 4,25 4,0 2,0  Zr 6,5 2,0 2,0 1,75 0 ** 00 ** 
 
*- največja kristalna zrna, večja od 800 μm.  **- največja kristalna zrna, večja od 1000 μm. 
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Slika 35: Velikost kristalnih zrn v odvisnosti od časa žarjenja pri temperaturi 1050 °C 
 
 
Slika 36:Velikost kristalnih zrn v odvisnosti od časa žarjenja pri temperaturi 1100 °C 
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Slika 37: Velikost kristalnih zrn v odvisnosti od časa žarjenja pri temperaturi 1150 °C 
 
  
 
Slika 38: Velikost kristalnih zrn v odvisnosti od časa žarjenja pri temperaturi 1200 °C 
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Kot je razvidno s slike 39, je mikrostruktura jekla, legiranega s Ti, bolj drobna po osmih urah 
žarjenja kot pa mikrostruktura jekla, legiranega z Y, po najkrajšem času žarjenja. Vidimo tudi, da 
je bilo referenčno jeklo neučinkovito pri zaviranju rasti zrn v primerjavi z jeklom sestave Ti in da 
je jeklo sestave Zr nekoliko bolj učinkovito pri zaviranju rasti kristalnih zrn. 
 
  
 a) b) 
 
  
 c) d) 
 
Slika 39: Mikrostrukture vzorcev jekla, žarjenih pri 1050 °C: a) jeklo, legirano s Ti, po 8 urah 
žarjenja; b) referenčno jeklo po 8 urah žarjenja; c) jeklo, legirano z Zr, po 4 urah žarjenja; d) jeklo, 
legirano z Y, po najkrajšem času žarjenja 
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Na sliki 40 vidimo, da je imelo jeklo, legirano s Ti, po osmih urah žarjenja približno enako velika 
zrna kot jeklo, legirano z Zr, po dveh urah. Tako kot pri nižji temperaturi je jeklo, legirano z itrijem, 
ponovno doseglo bimodalno porazdelitev zrn. Jeklo, legirano z niobijem, izkazuje podobno velikost 
zrn kot jekli, legirani s Ti in Zr. 
 
  
 a) b) 
 
  
 c) d) 
 
Slika 40: Mikrostrukture vzorcev, žarjenih pri 1100 °C: (a) jeklo, legirano s Ti po 8 urah žarjenja; 
(b) jeklo, legirano z Nb, po najkrajšem času žarjenja; (c) jeklo, legirano z Zr, po 2 urah žarjenja; (d) 
jeklo, legirano z Y, po 8 urah žarjenja 
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Na sliki 41 vidimo, da je jeklo, legirano z Zr, učinkovito zaviralo rast kristalnih zrn vse do štirih ur 
žarjenja. Velikosti zrn pri temu času so bile primerljive z velikostmi zrn referenčnega jekla po 30 
minutah žarjenja. Jeklo, legirano z Y, je ponovno doseglo največja zrna, vendar sta jeklo, legirano 
z Nb, in referenčno jeklo imela podobne velikosti. 
 
  
 a) b) 
 
  
 c) d) 
 
Slika 41: Mikrostrukture vzorcev žarjenih pri 1150 °C: (a) jeklo, legirano s Ti, po 1 uri žarjenja; (b) 
jeklo, legirano z Zr, po 4 urah žarjenja; (c) referenčno jeklo po 30 minutah žarjenja; (d) jeklo, 
legirano z Y, po 8 urah žarjenja 
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Kot je razvidno iz slike 42, so kristalna zrna v jeklu, legiranem z Zr, groba v primerjavi z ostalimi 
temperaturami žarjenja. Zrna jekla, legiranega z itrijem, so ostala najmanjša pri daljših časih 
žarjenja in so primerljivih velikosti kot zrna v jeklih, legiranih s Ti in Zr, pri 30 minutah oziroma 
eni uri žarjenja. 
 
  
 a) b) 
  
 c) d) 
 
Slika 42: Mikrostrukture vzorcev, žarjenih pri 1200 °C; (a) jeklo, legirano z Nb, gašeno, po 
najkrajšem času žarjenja; (b) jeklo, legirano z Y, po 4 urah žarjenja; (c) referenčno jeklo po 2 urah 
žarjenja; (d) jeklo, legirano z Zr, po 8 urah žarjenja 
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4.4.1. Model rasti kristalnih zrn 
 
Model rasti kristalnih zrn smo naredili na osnovi modificiranega Sellars-Whitemanovega modela 
(34). Uporabili smo ga zaradi dobrega ujemanja izračunanih in izmerjenih vrednosti. Enačba 6 
prikazuje prirejeni model rasti kristalnih zrn: 
D =  D0 + K ∗  t
n
T ∗  e(
−Q
RT) 
 (6) 
kjer je D povprečna velikost kristalnih zrn, D0 povprečna velikost kristalnih zrn ob času 0, K in n 
konstanti, t čas in T temperatura. Najprej smo enačbo logaritmirali in nam je ostala enačba 7: 
 
ln(𝐷 − 𝐷0) = ln(𝑘) +  
𝑛
𝑇
∗ ln(𝑡) −
𝑄
𝑅𝑇
 
(7) 
 
Ker je razmerje med ln(𝐷 − 𝐷0) in 
𝑛
𝑇
∗ ln(𝑡) linearno, nam linearna regresija poda začetno vrednost 
𝑛
𝑇
, ki je 0,943, torej je n = 1247. Tudi med ln(𝐷 − 𝐷0) in −
𝑄
𝑅𝑇
  je linearen odnos, tako da nam 
linearna regresija poda  −
𝑄
𝑅
 , ki znaša 20013,24, oziroma Q znaša 166390 J/mol. Začetna vrednost 
k je bila dobljena, ko smo v enačbo 3 vstavili dobljene eksperimentalne vrednosti za n in Q. Za 
boljše ujemanje modela z izmerjenimi vrednostmi smo nato vrednosti n in k prilagajali. Model se 
je najbolje ujemal, ko je bila pri temperaturah 1050 in 1100 °C vrednost n enaka 1247, medtem ko 
je pri temperaturah 1150 in 1200 °C bolj ustrezala n = 930. Vrednosti k so se tudi spreminjale s 
temperaturo, in sicer pri 1050 °C je bila 1,8  106, pri 1100 °C 1,3  106, pri 1150 °C 8,0  106 in 
pri 1200 °C 6,1  106.  Na sliki 43 so primerjave izračunanih in izmerjenih vrednosti za velikosti 
kristalnih zrn. Kot vidimo, se model dobro ujema z izmerjenimi vrednostmi do štirih ur, pri daljših 
časih žarjenja pa prihaja do odstopanja. To ni problematično, saj je v industriji redko žarjenje 
avstenitnih nerjavnih jekel za tako dolge čase. 
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Slika 43: Primerjava eksperimentalno izmerjene velikosti avstenitnih kristalnih zrn z izračunanimi 
vrednostmi v odvisnosti od temperature in časa, v jeklu brez mikrolegirnih elementov  
4.5. Trdota po Brinellu 
 
Na slikah 44 do 47 so prikazani rezultati meritev trdot. Pri vseh vzorcih je opazen splošni trend 
nižanja trdot z daljšanjem časa žarjenja. Pri temperaturi žarjenja 1050 °C je bilo jeklo, legirano z 
niobijem, znatno trše od ostalih (po osmih urah žarjenja je imelo trdoto 156,27 HB v primerjavi z 
referenčnim jeklom, ki je imelo drugo najvišjo vrednost s trdoto 136,38 HB). To lahko pripišemo 
izločevalnemu utrjevanju Nb(C,N). Pri 1100 °C je imelo največjo trdoto jeklo, legirano s titanom 
(trdota po osmih urah žarjenja je 150,29 HB, v primerjavi jeklom, legiranim z Nb, ki ima trdoto 
136,6 HB). Pri 1150 °C se je pri daljših časih žarjenja zmanjšala razlika med trdotami jekla, 
legiranega s Ti (147 HB), in ostalimi sestavami (med 127 in 141 HB). Pri 1200 °C so pa bile trdote 
vseh sestav primerljive (med 130 in 138 HB). 
  
Slika 44: Trdota po Brinellu pri temperaturi žarjenja 1050 °C 
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Slika 45: Trdota po Brinellu pri temperaturi žarjenja 1100 °C 
 
Slika 46: Trdota po Brinellu pri temperaturi žarjenja 1150 °C 
 
Slika 47: Trdota po Brinellu pri temperaturi žarjenja 1200 °C 
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Z izmerjenimi trdotami in uporabo prilagojene Hall-Petcheve enačbe (8), smo izračunali teoretične 
trdote. Prvi korak je bil izračunati konstanti H0 in kH z linearno regresijo teoretične trdote v 
odvisnosti od D- 0,5. V referenčnem jeklu pri temperaturi žarjenja 1050 °C za H0-vrednost 116 HB 
in za ky-vrednost 270 HB μm1/2. Na sliki 48 je prikazan primer izračunane in izmerjene odvisnosti 
med trdoto in velikostjo kristalnih zrn za referenčno jeklo. Izračunane in izmerjene vrednosti se 
relativno dobro ujemajo, z manjšim odstopanjem. 
 
𝐻 =  𝐻0 +  
𝑘𝐻
√𝐷
 
 (8) 
 
 
 
Slika 48: Izračunana in izmerjena vrednost trdot v odvisnosti od korena obratne velikosti kristalnih 
zrn referenčnega jekla pri 1050 °C 
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4.6. Rezultati simulacije s programom ThermoCalc 
 
V programu ThermoCalc smo naredili simulacijo stabilnih faz. Na sliki 49 so prikazani deleži faz 
v odvisnosti od temperature. FCC_A1 je avstenit, ki služi kot kovinska matica, BCC_A2 je ferit, ki 
nastaja pri visoki temperaturi kot δ-ferit, pri nizki pa kot α-ferit. LIQUID je talina, M23C6 je 
kromov karbid, najbolj tipičen pri nestabiliziranih jeklih.  Z_PHASE in HCP_A3 sta kompleksna 
karbonitrida, ki vsebujeta krom in vanadij, SIGMA pa predstavlja σ-fazo, ki je intermetalna spojina 
železa in kroma. (49) 
 
 
Slika 49: Simulacija stabilnih faz za jeklo brez mikrolegirnih elementov 
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Na sliki 50 so prikazane faze izločkov in vključkov, ki zavirajo rast zrn. Niobijevi karbonitridi se 
popolnoma raztopijo med temperaturama 1050 in 1100 °C, kar ustreza dobljenim rezultatom. 
Topnost titanovega nitrida pospešeno pada z višanjem temperature, čeprav je prisoten vse do 
temperature tališča. Cirkonijev nitrid ima relativno enak delež vse do temperature tališča.  Program 
ThermoCalc je izračunal, da itrij tvori silikat, vendar menimo, da je nastal zgolj oksid. Naš sum 
smo potrdili s kemično analizo vključkov z energijsko disperzijskim spektrometrom (EDS). Itrijev 
oksid se tvori že v talini, tako da je prisoten pri vseh temperaturah žarjenja. 
 
 
 
 
Slika 50: Delež stabilnih faz v odvisnosti od temperature, izračunan s ThermoCalcom 
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5. ZAKLJUČKI  
 
Na avstenitnem nerjavnem jeklu AISI 304 smo preiskovali vpliv dodatkov mikrolegirnih elementov 
niobija, titana, itrija in cirkonija na rast avstenitnih kristalnih zrn pri temperaturah žarjenja od 
1050 do 1200 °C in časih žarjenja od nič do osem ur. Najpomembnejše ugotovitve lahko strnemo v 
naslednje zaključke: 
- V jeklu brez mikrolegirnih elementov so pri žarjenju kristalna zrna zrasla od 53 μm do 
197 μm pri 1050 °C oz. do 359 μm pri 1200 °C. Mikrostruktura je bila sestavljena iz 
avstenita z majhno količino δ-ferita ter vključkov MnS in SiO2.V jeklu, legiranem z Nb, 
so bili v mikrostrukturi prisotni še Nb(C, N), v jeklu, legiranem s Ti, Ti(C, N) in vključki 
titanovega oksida, v jeklu z Zr vključki cirkonijevega oksida in v jeklu z Y vključki 
itrijevega oksida.  
 
- Količina -ferita v litem stanju je bila okoli 10 vol. %, v valjanem stanju pa okoli 
7 vol. %. V jeklu, ogretem na najvišjo temperaturo žarjenja 1200 °C, je bilo le okoli 1,4 
vol. % δ-ferita, po osmih urah žarjenja pa je njegov delež pod mejo detekcije feritometra. 
Vsebnost δ-ferita se je po enournem žarjenju na 1100 °C in 1150 °C znižala na vrednost 
med 0,5 in 1,5 vol. %. Pri 1050 °C pa je zaradi nižje temperature delež δ-ferita dosegel 
te vrednosti šele po dveh urah žarjenja. Temperatura žarjenja ima večji vpliv na vsebnost 
δ-ferita pri krajših časih žarjena kot pri daljših. 
 
- Na zaviranje rasti kristalnih zrn s pripenjanjem kristalnih mej je imel največji vpliv titan, 
a le do temperature žarjenja 1100 °C. Vpliv cirkonija je bil nekoliko manjši, vendar je 
bil bolj učinkovit kot titan pri višjih temperaturah (do 1150 °C). Na upočasnjevanje rasti 
kristalnih zrn pri žarjenju na najvišji temperaturi (1200 °C) je vplival le itrij. Niobij je 
vplival le pri najnižji temperaturi žarenja (1050 °C), pri kateri je rahlo zaviral rast 
kristalnih zrn. Za opis rasti kristalnih zrn avstenita v jeklu AISI 304 smo izdelali model 
na osnovi Sellars-Whitemanove enačbe Arrheniusovega tipa, ki kaže dobro ujemanje 
med izmerjenimi in izračunanimi vrednosti vse do časa žarjenja štirih ur. 
- Po žarjenju pri najnižji temperaturi (1050 °C) je imelo najvišjo trdoto jeklo z niobijem 
(med 156 in 165 HB), čeprav ni imelo najmanjših kristalnih zrn. To pripisujemo 
izločevalnemu utrjevanju z Nb(C,N). Po žarjenju na ostalih temperaturah pa je bilo 
najtrše jeklo, legirano s titanom (med 138 in 150 HB). Po modificirani Hall-Petchevi 
enačbi smo uporabili model, ki opisuje odvisnost med trdoto in velikostjo kristalnih zrn, 
z dobrim ujemanjem izračunanih in izmerjenih vrednosti. 
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